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© Es wird eine Beschichtungszusammensetzung fur 

transparente, abriebbestandige und antiadhasive Ober- 

flachenbeschichtungen beschrieben, die 0-90 Mol-% ei- 

nes oder einer Mischung mehrerer Metall- oder Halbme- 

talloxide, 10-99 Mol-% eines oder einer Mischung mehre- 
rer Organosilane, 0,05-10% einer oder mehrerer fluorier 

ter Polyether, dessen Polymerkette aus Tetrafluorethylen- 

oxid- oder Hexafluorpropylenoxid-Ketten aufgebaut ist 

und 0-3% eines oder mehrerer Organosilane mit Fiuorsei- 

tenkette sowie Hydrolyse- und Kondensationsprodukte 

der genannten Bestandteile enthalt. 
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Die Erfindung betrifft eine Zusarnmensetzung einer Be- 
schichtungslosung zur Herstellung von schmutzabweisen- 
den, abriebbestandigen Schichten, sowie ihre Anwendung. 

In vielen Bereichen von Haushalt, Verkehr und Industrie 
sirid Oberflachen erwunscht, auf denen das Anhaften von 
Medien, denen die Oberflache regelmaBig ausgesetzt ist, un- 
terdriickt oder wenigstens erschwert wird. Beispiele hierfur 
sind leicht zu reinigende Kuchengerate, "selbstreinigende" 
Windschutzscheiben und gegen das Anhaften von Chemika- 
lien innenbeschichtete Reaktoren und Leitungen. Soli nur 
die Haftung einer speziellen Substanz verhindert werden, so 
geniigt oft eine Veranderung der Oberflachen-Polaritat (po- 
lare Oberflache gegen unpolare Medien und umgekehrt), um 
ein befriedigendes Ergebnis zu erzielen. Wird dagegen eine 
Anuhaft-Wirkung (antiadhasive Wirkung) gegen viele Sub- 
stanzen verse hiedener Polaritat gewiinscht, so benotigt man 
eine Beschichtung mit minimaler Oberflachenenergie und 
damit minimaler Wechselwirkung mit der Umgebung. 

Die beiden Materialien, die bisher bei der Herstellung sol- 
cher antiadhasiven Beschichtungen am haufigsten zum Ein- 
satz kommen, sind einerseits Silikon (Poly(diorganylsilo- 
xan), meist Polydimethylsiloxan], und andererseits perfluo- 
rierte Polyoleflne, meist Polytetrafluorethen. Letzteres fand 
unter der Handelsbezeichnung TEFLON® weite Verbrei- 
tung, unter anderem in der Beschichtung von Pfannen und 
anderer Kiichenausstattung. Zahlreiche Patente und Pubii- 
kationen beschreiben. die Applikation von Silikonen (z B 
NL 6610980, US 5716444 A, US 5736249 A) und von per- 
fluorierten Polymeren (z. B. A. E. Feiring, J. F. Imbalzano, 
D. L. Kerbow, Adv. Fluoroplasu Plast. Eng. 1994, 27.), so- 
wie von Mischungen von beiden (z. B. US 3592790 A 
JP 62260787 A2, JP01167393 A2, JP02182767 A2* 
EP 681013 A3, US 5631042 A). 

Beiden Materialien gemeinsarn isi eine geringe Oberfla- 
chenenergie von ca. 20 mN/m, eine Tcmperaturstabihtat von 
uber 200°C sowie eine geringe mechanischc Harte. Ein 
Nachteil beider Systeme ist die schlechte Ix)slichkeit in an- 
deren Medien, so daB der Auftrag der Beschichtung meist 
aus Emulsion, aus der Dampfphase oder (im Fall der Fluor- 
polymere) aus sehr teuren pcrfluorierten Losungsmitteln er- 
tblgen musste. 

Beide Polymerfamilien wurden auch zur Modification or- 
ganischer Polymerbeschichlungen verwendct (z. B. in 
JP 11124497 A2). Bei ausreichend langsamer Verarbeitung 
beobachtet man hierbei eine A n re ic he rung der aniiadhasiv 
wirkenden Modifikatoren an der Lackobcrdache, wodurch 
die Oberflachenenergie des Gesaiiiisyslems stark vennindert 
wird. Harte und Temperaturbestandigkeii soldier Systeme 
sind allerdings im Allgemeinen nichl holier als diejenigen 
der zugrundeliegenden Poly mere. 

Beschichtungen mit hoherer Tcmpcraiurbcstandigkeit 
und mechanischer Harte lassen sich in herkomiulichen orga- 
nischen Solventien durch gemeinsame Hydrolyse und Kon- 
densation von verschiedenen organyl-substiluierien Silanen 
("Sol-Gel- Verfahren") hersteilen (z. B. DE44 44 780A1, 
US 4684577 A). Ein weiterer Vorteil dieses Verfahrens liegt 
in der stabilen kovalenten Anbindung des gebildeten Polysi- 
loxans auf polaren Substraten. Extrem niedrige Oberfla- 
chenenergien - und damit extrem antiadhasive Wirkung - 
werden mit solchen Systemen aber nicht errcicht. 

Die Verwendung von Silanen mil perfluoriertem organi- 
schem Rest erlaubt die kovalente Anbindung von Perfluoral- 
kylgruppen auf verschiedenen polaren Werkstoff- Oberfla- 
chen wie Glas, Keramik, Metallen und Metalloxiden. Mit 
solchen Verbindungen konnen Beschichtungen mil sehr ge- 
ringen Oberflachenenergien (unter 20 mN/m) hergestellt 



werden, die auBerdem thermisch bis 300°C oder noch hoher 
- belastet werden konnen. Einige Patente beschreiben das 
Aufbringen solcher Verbindungen durch Aufdampfen (z B 
US 5166000 Al, EP 571896) oder aus Losung (z. B. 
5 JP 09087402 A2), wodurch sehr dunne (im Extremfall mo- 
nomplekulare) Schichten entstehen. Beschichtungen, die 
ausschlieBlich aus Ruoralkylsilanen aufgebaut sind, sind je- 
doch auch bei geringer Schichtdicke im Bereich unter 1 um 
aufgrund der sehr hohen Preise fur solche Ausgangsverbin- 
10 dungen sehr teuer wodurch die Anwendung solcher Schich- 
ten Produkten im Hochpreisbereich vorbehalten bleibt. Der " 
grosste Nachteil solcher Beschichtungen ist aber, daB die 
Abriebbestandigkeit der dunnen Schichten im Allgemeinen 
nicht ausreicht, um die antiadhasive Wirkung unter mecha- 
15 nischer Belastung uber einen langeren Zeitraum aufrecht zu 
erhalten. 

Die Verwendung von teuren perfluorierten Losungsmit- 
teln oder von okologisch bedenklichen Fluorchlorkohlen- 
wasserstoffen bei Beschichtungen auf Losungsbasis ist 
20 ebenfalls problematisch. Als Alternative zu den beschriebe- 
nen Perfluoralkylsilanen wurde auch eine antiadhasive Be- 
schichtung auf der Basis von silyliertem Perfluorether be- 
schrieben (JP 10033321 A2), diese besteht aber ebenfalls zu 
100% aus Perfluorverbindung und wird unter Verwendung 
25 fluorierter Losungsmittel verarbeitet. Ausserdem wurde die 
Silyl-Funktionalisierung von Hydroxytenninalen Perfluo- 
rethern mit anschliessender Mischkondensation mit anderen 
Silanen beschrieben (L. Mascia, T. Tang, J. Sol-Gel Sci. 
Tech. 13, 1998, 405.). Die mehrstufige Synthese des silylier- 
30 ten Perfluorethers stellt hierbei aber eine erhebliche Steige- 
rung des praparativen Aufwandes dar. 

Die bisher beste Methode zur Herstellung abricb- und 
temperaturbestandiger antiadhasiver Beschichtungen liegt 
in der ^Combination des Sol-Gel- Verfahrens midden be- 
35 schriebenen Perfluororganylsilanen. Bereits 1974 wurde die 
Cokondensation von 3,3,3-Trifluorpropylsilan mil anderen 
Silanen zur Bildung temperaturbestandiger, krat /.fester 
Schichten beschrieben (DE 24 46 279 C3), die antiadhasive 
Wirkung wurde in dieser. Erfindung aber nicht beobachtet. 
40 Allerdings ist eine gemeinsame Hydrolyse und [Conden- 
sation von langkettigen Perfluoralkylsilanen mit anderen 
funktionaiisierten Silanen (Cokondensation) in herkommli- 
chen Losungsmitteln nicht moglich, da erstcre in herkomm- 
lichen Solventien unloslich sind und daher zur Phascntrcn- 
45 nung fiihren. 

Die Aufgabe der Erfindung ist es, eine Zusammenset/.ung 
fur eine mechanisch belastbare, abriebbestandige Beschich- 
tung mit stark antiadhasiver Wirkung gegen poiare und un- 
polare Medien bereitzustellen. die ohnc die Verwendung 
50 von fluorienen Losungsmitteln durch gleich/.eiiigc Hydro- 
lyse und Kondensation von Fluoroorganyl-Silanen mit Or- 
ganosilanen und Metall- bzw. Halbmetallalkoxiden herge- 
stellt werden kann. 

ErfindungsgemaB wird diese Aufgabe gelosl durch eine 
55 Beschichlungslosung, die folgende Bestandieile cnihall: 
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A) 0-90 Mol-% eines oder einer Mischung mehrerer 
Metall- oder Halbmetallalkoxide der allgemeinen For- 
mel M(OR l ) n , worin M B, Al, Si, Ti oder Zr, R 1 C r 
C l0 -Alkyl, Aryl, Acyl oder Alkoxyalkyl und n cine 
Zahl von 2 bis 4 bedeuten, sowie Hydrolyse- und Kon- 
densationsprodukte davon, 

B) 10-99 Mol-% eines oder einer Mischung mehrerer 
Organosilane der allgemeinen Forme! R 2 a Si(R 3 )^ a , 
worin R 2 C r C 20 -Alkyl-, C r C 20 -Alkenyl- oder Aryl- 
gruppen, die jeweils voneinander unabhangig mit 
Epoxy-, Amino-, Aminoalkylamino-, Methacryl-, 
Acryl-, Isocyanato-, Alkylcarbamato-, Cyanato-, Carb- 
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oxylato- und Chlorogruppen substituiert sein konnen, 
bedeutet, R 3 Q-Cio-Alkoxy, Aryloxy, Alkoxyalkoxy . 
oder CI bedeutet und a eine Zahl im Bereich von 1 bis 3 
darstellt, sowie Hydrolyse- und Kondensationsprbduk- 
ten davon oder gemischte Kondensationsprodukte mit 5 
den unter A) beschriebenen Verbindungen, sowie Mi- . 
schungen von Kondensationsprodukten verschiedener 
solcher OrganosiLane, deren organische Reste mitein- 
ander reagieren konnen, 

C) 0,05-10% eines oder mehrerer fluorierter Polyet- to 
her, dessen Polymerkette aus TetrafluorethylenoxidT 
oder Hexafluorpropylenoxid-Ketten aufgebaut ist und 
der liber mindestens einen uber eine reine KohlenstofF- 
kette angebundenen hydrolysierbaren Silyl-Rest ver- 
fiigt, sowie von Hydrolyse- und Kondensatiorisproduk- 15 
ten davon oder gemischte Kondensationsprodukte mit 
den unter A) und B) genannten Verbindungen, 

D) 0-3% eines oder mehrerer Organosilane mit fiuor- 
haltiger Seitenkette, sowie von Hydrolyse- und Kon- 
densationsprodukten davon oder gemischten Konden- 20 
sationsprodukten mit den unter A) bis C) genannten 
Verbindungen. 

Bevorzugte Ausfiihrungsformen der erfindungsgemaBen 
Beschichtungslosung sind in den Unteranspruchen definiert. 25 

Die Beschichtungslosung wird im allgemeinen durch Hy- 
drolyse und partielle Kondensation in einem organischen 
Losungsiriittel hergestellt. 

Als Losungsmittel konnen alle Solventien zum Einsatz 
kommen, die mil Wasser und den verwendeten Ausgangs- 30 
verbindungen mischbar sind. Bevorzugt sind hierbei solche, 
die keinen extrem hohen und keinen extrem niedrigen Sie- 
depunkt (unter 50°C) besitzen, die nicht toxisch oder cance- 
rogen sind, die gute Filmbildungseigenschaften besitzen 
und im grosstechnischen Massstab kostengunstig angeboten 35 
werden. Dieses Anforderungsprofil wird am besten von Ke- 
tonen und Alkoholen, insbesondere von Aceton, Butanon, 
Ethanol, n-Propanol, iso-PropanoL n-Butanol, Pentanol, 1- 
Methoxy-2-propanoI sowie dercn Mischungen erfullt. Die 
Silyl-Perfluorpolyether werden der Reaktionsmischung be- 40 
vorzugt in Form einer Losung in iso-Propanol zugesetzt, urn 
eine moglichst homogene Verteilung der Fluorkomponente 
zu gewahrleisten, wodurch Unregelmassigkeiten in der dar- 
aus hergestellten Oberflachenbeschichtung vermieden wer- 
den. 45 

Zur Hydrolyse wird Wasser mindestens halbstbchiome- 
Irisch bezogen auf hydrolysierbare Gruppen, bevorzugt aber 
stochiometrisch oder uberstochiometrisch zugegeben, um 
eine vollstandige Hydrolyse zu gewahrleisten. 

Als Katalysaloren fur Hydrolyse und Kondensation kon- 50 
nen alle gangigen, im jeweiligen System loslichen Sauren 
und Basen eingcsetzt werden, bevorzugt wird die Bildung 
von transparenten Schutzschichten aber sauer katalysiert, da 
durch saure Katalyse kompakte, unporose Materiaiien erhal- 
ten werden. Insbesondere werden stark dissoziierende, nicht 55 
oxidierende Sauren bevorzugt, die die Bildung von stabilen 
Soien begiinstigen. 

Als Metall- bzw. Halbmetall-Alkoxide werden bevorzugt 
Tetraalkoxysilane und insbesondere Tetraethylorthosilikat 
("TEOS") eingesetzt. Die anderen beschriebenen Alkoxide 60 
eignen sich, um in Mischungen mit Silanen Eigenschaften 
des resultierenden Materials wie Haftungsverhalten, Polari- 
tat, Quervernetzungsgrad, Temperaturstabilitat, Flexibility 
Saure-, Laugen- und Losungsmittelbestandigkeit usw. zu 
variieren. 65 

Als Organylsilane eignen sich Alkenyl-, Phenyl- und ins- 
besondere Alkylsilane ohne weitere funktionelle Gruppen 
besonders dann, wenn die resultierende Schicht eine stark 



hydrophobe Wirkung und sehr hohe Temperaturstabilitat be- 
sitzen soil. Die hochste Temperaturstabilitat wird bei der 
Verwendung yon.Methyl-substituierten Silanen erzielt. 

Bei der Beschichtung polarer Oberflachen und der Ober- 
flachen von Polymeren mit funktionellen Gruppen kann es 
von _V6rteil sein, Organylsilane mit polaren funktionellen 
Gruppen im organischen Teil einzusetzen, um Oberflachen- 
haftung, Quervernetzung und Verarbeitungstemperatur zu 
optimieren. Beispiele fur solche polaren Gruppen sind 
Epoxy-, Amino-, Aminoalkylamino-, Methacryl-, Acryl-, 
Isocyanato-, Alkylcarbamato-, Cyanato-, Carboxylato- und 
Chloro-Griippen. Bevorzugte polare Gruppen sind 3-Ami- 
nopropyl-, 3-Glycidoxy propyl, 3 -Methacryloxy propyl-, 
Aminoethylamihopropyl-, 3-Mercaptopropyl-, 3-Isocyana- 
topropyl- und 3-Alkylcarbamatopropylgruppen. 

Ferner iassen sich erfindungsgemaB Mischungen zweier 
getrennt hergestellter Kondensate herstellen, die verschie- 
den funktionalisierte Organosilane enthalten, welche mit- 
einander unter Bildung von kovalenten Bindungen reagieren 
konnen (z. B. Amino- und Epoxy- Gruppen). Solche Sy- 
steme sind besonders geeignet zur Herstellung von Be- 
schichtungen, die unter milden Temperaturen (unter der iib- 
lichen Vernetzungs-Temperatur von Polysiloxanen von min- 
destens 110°C) ausharten konnen. Sbmit konnen auch sol- 
che Materiaiien beschichtet werden, die sich bei Temperatu- 
ren uber 100°C zersetzen oder verfonrien. Auch solchen 
Zwei-Komponenten-Systemen konnen die beschriebenen 
Fluorverbindungen bereits bei Beginn der Kondensation 
oder nach erfolgter Kondensat-Bildung zugemischt werden,. 
wodurch nicht nureine homogene Verteilung der rluorierten 
Ketten, sondem auch eine rnerkliche Stabilisierung der re- 
sultierenden Beschichtungslosung erzielt wird. Dadurch las- 
sen sich die Verarbeitungszeit der Beschichtungslosung so- 
wie ihr Feststoffanteil und damit die maximale Schichtdicke 
erhohen. 

Die beschriebenen funkiionalisierten Perfluorpolyether 
[Poly(teurafluorethylenoxid) oder Poly(hexafluorpropylen- 
oxid)] werden von der Finna Ausimont, Italien, unter der 
Bezeichnung Fluorolink hergestellt und vertrieben. 

Das Verhaltnis zwischen Alkoxiden (A) und Organylsila- 
nen (B) bestimmt den Vernetzungsgrad des resultierenden 
Materials und darnit dessen Trocknungsverhalten und Rexi- 
bilitat. Auf diese Weise kann die Flexibility der Beschich- 
tung derjenigen des Substrates angepasst werden. 

Beschichtungen, die auf der beschriebenen Zusammen- 
setzung beruhen, lassen sich auf eine Vielzahl von Substra- 
ten wie Glas, Stein, Keramik, Polymere, Metalle, Legierun- 
gen, Holz, usw. mittels gangiger Beschichtungsverfahren 
wie Spritzen, Tauchen, Rakeln, Fluten, aufbringen. Die re- 
sultierenden antiadhasiven Schichten konnen in zahllosen 
Bereichen in Haushalt, Verkehr und Industrie Verwendung 
finden. Mogliche Einsatzfelder im Baubereich liegen in der 
Beschichtung von Dachziegcln gegen unerwiinschten Be- 
wuchs, in "Anti-Graffiti -Schichten" fur Aussenfassaden so- 
wie in der Beschichtung alter Aussenteile, die dem Wetter 
ausgesetzt sind, wie z. B. Glasscheiben, Tur- und Fenster- 
rahmen, Metallanbauten, Fensterbanke, usw. Im Kuchenbe- 
reich eignen sich die beschriebenen Schichten sowohl fur 
die Ausstattung von Einbaugeraten wie Spulen, Herden, Ar- 
maturen, Frontrlachen und anderen Flachen, die haufig 
schwer entfembaren Medien (Oldampf, Salzwasser, Eigelb, 
usw.) ausgesetzt sind, als auch zur Ausstattung von beweg- 
lichen Kiichenu tens i lien wie Pfannen, Topfen, Backformen, 
Elektrogeraten, usw., die durch die antiadhasive Oberflache 
letchter zu reinigen und zu trocknen sind. Die gleichen Vor- 
teile sprechen auch fur einen Einsatz der Schichten im Sani- 
tarbereich (z. B. auf Fliesen, Armaturen und Sanitarkera- 
mik), hier spielt insbesondere die Verbesserung der Hygiene 
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durch das erschwerte Anhaften von Mikroorganisnien.eine 
entscheidende Rolle. Irri medizinischen Bereich, wo ein be- 
sonders hohes Mass an Hygiene gefordert ist, erbringen spl- 
che antiadhasiven Beschichtungen ausserdem eine erhebli- 
che Einsparung an Arbeitszeit, wenn Oberflachen (z; B* von 
Diagnosegeraten, die in direkten Kontakt mit dem Patienten 
kommen) taglich mehrere hundert Male gereinigt werden 
mussen. In der industriellen Anwendung empfehlen sich an- 
tiadhasive Schichten z. B. fur die Ausstattung von Gussfor- 
men, um das Entformen bei verschiedensten Guss-'rnd For- 
mungsprozessen zu erleichtern oder um ein Entformungs- 
mittel einzusparen. Bei der Verarbeitung zahflussiger, haft- 
fahiger Medien eignen sich antiadhasive Innenbeschichtun- 
gen, um das Anhaften von Fullgut in Misch- und Reaktions- 
behaltern zu unterdrucken und damit Materialverluste und 
Ausfallzeiten zu verringem. 

Der Vorteil dieser Erfindung liegt darin, da/3 bei der Ver- 
wendung der beschriebenen Fluorverbindungen antiadha- 
sive Beschichtungen durch gleichzeitige Kondensation der 
. Fluorkomponenete mit anderen kondensierbaren Verbin- 
dungen in einer Phase unter Verwendung gebrauchlicher, 
okologisch unbedenklicher Losungsmittel hergestellt wer- 
den konnen. Durch die gute Vertraglichkeit mit herkdmmli- 
chen Losungsmitteln einerseits und mit fluorierten Syste- 
men andererseits wird auBerdem die Mischkondensation der 
bekannten Perfluoralkylsilane mit anderen Siloxanen ohne 
Phasentrennung ermoglicht. Ein weiterer Vorteil der Erfin- 
dung liegt darin, daS die verwendeten Fluorverbindungen 
schon in sehr geringen Konzentratipnen zu einer starken 
Verringerung der Oberflachenenergie fiihren und gleichzei- 
tig zu vergleichsweise erschwinglichen Preisen erhaltlich 
sind. Somit lassen sich sehr kostengunstige antiadhasive Be- 
schichtungen realisieren, deren Anwendung auch auf Sub- 
straren mil geringem Endpreis wirtschaftlich vertretbar ist. 

Ausfuhrungsbeispiele 

1 



ser- und olabweisender Wirkung und einer, Gitterschnitt- 
tlaftung von 100%, - " ■ ' - 



Eine Aluminium-Folie wird analog zu Beispiel 2) mit Lo- 
sung aus Beispiel 1) beschichtet. Es entsteht eine klare, 
transparente Schichten mit stark wasser- und olabweisender 
Wirkung und einer Gitterschnitt-Haftung von 100%. Verbie- 
10 gen und Falten der Aluminium-Folie fuhrt nicht zum Auf- 
reissen oder Abblattern der Schicht. 



15 Losung aus Beispiel 1 ) wurde auf Poly(ethylenterephtha- 
. iat)-Foiie gegossen (Nassschichtdicke 22 um), bei 90°C fi- 
xiert und 10 Minuten bei 130°C ausgehartet. Es entsteht eine 
klare, transparente, glanzende Oberflache ohne Unregel- 
massigkeiten. Der Oberflachenglanz (20°) dieser Folie ging 

20 nach 100 Zyklen Taber-Abraser-Test (2,5 N, CS10, DIN 
52347) um 6,8% des Anfangswertes zuriick, gegenuber 
81,0% Glanzverlust fur unbeschichtetes Poly(ethylenter- 
ephthalat). Die Randwinkel von Wasser bzw. Hexadecan ge- 
gen diese Schicht betragen 105° bzw. 56°. Verbiegen der Fo- 

25 lie fuhrt nicht zurn Aufreissen oder Abblattern der Schicht. 



Bei Raumtemperaiur werden 120 mi Ethanol, 20 ml Te- 
30 traethylorthosilikat ("TEOS"; 89,6 mmol), 10 ml Methyl- 
triethoxysilan (50,2 mmol), 15 ml Wasser, 15 ml 0,1 N Tri- 
fluoressigsaure (1,5 mmol) und 1,8 ml einer Losung von 1,0 
Volumen-% cinfach Triethoxysilyl-funktionalisiertem 
Poly(hexafluoropropylenoxid) ("Fluorolink 7007", M = 
35 700-800 g/mol; 35,5 umol) in iso-Propanol in dieser Rei- 
henfolge unter Riihren gemischt. Drei Tage nach dem An- 
setzen isl die Losung gebrauchsfertig. 



Bei Raumtemperaiur werden 240 ml Ethanol, 45 ml Te- 
traethylorthosilikat ("TEOS"; 201,5 mmol), 10 ml Glyci- 
doxypropykrimethoxysilan ("Glymo"; 45,3 mmol), 5 ml 
Methacryloxypropyltrimethoxysilan ("MEMO-E"; 
21,0 mmol), 30 ml Wasser, 30 ml 0,1 N Trifluoressigsaure 
(3 nimol) und 3,6 ml einer Losung von 1,0 Volumen-% ein- 
fach Tricthoxysilylfunktionalisiertem Poly(hexafluoropro- 
pylenoxid) ("Fluorolink 7007", M = 700-800 g/mol; 
71 umol) in iso-Propanol in dieser Reihenfolge unter Riih- 
ren gemischi. Drei Tage nach dern Ansetzen ist die Losung 
gebrauchsfertig. 



40 

Eine Glasplatte wird mil Losung aus Beispiel 6) tauchbe- 
schichtet(l0 Minuten Abluftzeit, thermisches Ausharten bei 
130°C, 30 Minuten). Es entsteht eine klare, transparente, 
glanzende Oberflache ohne Unregelmassigkeiten, auf der 
45 Wasser einen Randwinkel von 103° und Hexadecan einen 
Randwinkel von 64° zcigi. Erhitzen auf 240°C uber 2 Stun- 
den fiihrt zu keiner ausserlichen Veranderung, Die Randwin- 
kel gegen Wasser hzw. Hexadecan betragen nach Abkuhlen 
100° bzw. 56°. 

50 



Eine Glasplatte wird mit Losung aus Beispiel I) tauchbe- 
schichtel (10 Minuten Abluftzeit, thermisches Ausharten bei 55 
130°C\ 30 Minuten). Es entsteht eine klare, transparente, 
glanzende Oberflache ohne Unregelmassigkeiten, auf der 
Wasser einen Randwinkel von 95° und Hexadecan einen 
Randwinkel von 53° zeigt. Erhitzen auf 200°C uber 2 Stun- 
den fuhrt zu keiner ausserlichen Veranderung, Die Randwin- 60 
kel gegen Wasser bzw. Hexadecan betragen nach Abkuhlen 
95° bzw. 51°. 



3 

Eine Edelstahl-Platte und eine Aluminium-Platte werden 
analog zu Beispiel 2) mit Losung aus Beispiel 1) beschich- 
tet. Es entstehen klare, transparente Schichten mit stark was- 
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Herstellung von Amino- und Epoxy-funktionalisierten So- 
len fur antiadhasive 2-Komponenten-Systeme 

Beispiel 8a 

Herstellung der epoxidfunktionellen Komponente 

(A): In einem 1-Liter-GlasgefaB mit Ruhrer werden 
400 ml Ethanol und 100 ml 0,1 n HCl vorgelegt. Unter 
Riihren werden bei Raumtemperatur innerhalb von 
10 min 100 ml 3-Glycidoxypropyl-trimethoxysilan zu- 
gegeben. Das Gemisch wird anschlieBend noch 3 Stun- 
den geruhrt und vor dem Einsatz 3 Tage gelagert. Es 
wird ein klares Metalloxidsol erhalten. 
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rf'"i Beispiel 8b . ' - 

'-1: } ■ ■ Herstellung der aminofunktionellen Komponente 

(B) durch Mischkbndensation: 400 ml Ethanol werden. 
gemeinsam mit 100 ml dest. Wasser in einem 1-Liter- 
GLasgefaB vorgelegt. Unter Ruhren werden bei Raum- 
temperatur- innerhalb von 20 min zunachst 80 ml 3- 
Aminopropyl-trimethoxysilan und danach 20 ml Me- 
thyltriethoxysiian zugegeben. Das Gemisch wird 3 
Stunden geruhrt und vor dem Einsatz 3 Tage gelagert. 
Es wird ein klares Metalloxidsol erhalten. 

Beispiel 8c 

Umsetzung der Komponente (A) aus Beispiel 8a mit dem 
Agenz "Fluorolink S 10" 

In einem 1-Liter-GlasgefaB werden 500 ml der Kompo- 
nente (A) aus Beispiel 8a vorgelegt. 

100 ml einer 1%-igeri Losung von doppelt Triethoxysilyl- 
funktionalisiertem Poly(tetrafluoroethylenoxid) ("Fluoro- 
link S10") in iso-Propanol werden innerhalb von 10 Minu- 
ten unter Ruhren zugegeben. Nach einer kuirzen Eintrubung 
klart die Losung wieder auf. Das Reaktionsgemisch wird 
weitere 3 Stunden geruhrt und vor der Weiterverarbeitung 3 
Tage gelagert. Es wird ein klares Sol erhalten. 

Beispiel 8d 

Umsetzung der Komponente (A) aus Beispiel 8a mit dem 
Agenz "Fluorolink 7007" 

Die Verfahrensweise aus Beispiel 8c wird beibehalten. Zu 
500 ml der Komponente (A) aus Beispiel 8a werden 30 ml 
einer 5%-igen Losung von einfach Triethoxysiiyl-funktio- 
nalisiertem Poly(hexafluoropropylenoxid) fFluoroiink 
7007") in iso-Propanol zugegeben. Diese Losung wird fur 3 
Stunden geruhrt und weitere 3 Tage gelagert. Man erhalt ein 
klares Sol. 

Beispiel 8e 

Umsetzung der Komponente (B) aus Beispiel 8b mit dem 
Agenz "Fluorolink 7007" 
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^Losung aus Beispiel 9) wurde auf Poly(ethylenterephtha- 
lat)-Folie gegossen (Nassschichtdicke 22 um) und 5 Mihu- 
5 ten bei 90°G ausgehartet. Es entsteht eine klare, transpa- 
rente, gl^zende Oberflache ohne Unregelmassigkeiten. Der 
" Oberflachengianz (20°) dieser Folie ging nach 100 Zyklen 
Taber-Abraser-Test (2,5 N, GS 10, DIN 52347) um 3,0% des 
Anfangswertes zuriick. Die Randwinkel von Wasser bzw. 
.10 Hexadecan gegen diese Schicht betragen 101° bzw. 60 9 . 
Verbiegen der Folie fuhrt nicht zum Aufreissen oder Abbiat- 
tern der Schrcht. 



Herstellung eines antiadhasiven Beschichtungssystems mit 
den Komponenten aus den Beispielen 8c und 8b 

In einem 1-Liter-GlasgefaB werden 200 ml des Reakti- 
onsproduktes aus Beispiel 8c vorgelegt. Unter Ruhren er- 
folgt bei Raumtemperatur innerhalb von 5 Minuten die Zug- 
abe von 80 ml Ethanol. Dem schlieBt sich die Zudosierung 
von 220 ml der Komponente (B) aus Beispiel 8b iiber einen 
Zeitraum von 20 Minuten an. Nach 30-minutigem Ruhren 
des Reaktionsgemisches ist dieses einsatzbereit: Man erhalt 
ein klares Reaktiv-Sol, welches einen Tag stabil undeinsetz- 
bar ist. 



25 
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Analog Beispiel 8d werden zu 500 ml der Komponente 
(B) aus Beispiel 8d 30 ml einer 5%-igen Losung von einfach 
Triethoxysilyl-funktionalisiertem Poly(hexafluoropropylen- 
oxid) ("Fluorolink 7007") in iso-Propanol zugegeben. Diese 50 
Losung wird fur 3 Stunden geruhrt und weitere 3 Tage gela- 
gert. Das Ergebnis ist ein klares Sol. 
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Herstellung einer Reaktiv- Losung mit den Komponenten 
aus den Beispielen 8d und 8e 

Die Vorgehensweise von Beispiel 9. wird beibehalten. 
20 200 ml der modiflzierten Komponente (A) aus Beispiel 8d 
werden vorgelegt. Dem schlieBt sich unter Ruhren die Zug- 
abe von 140 ml Ethanol an. Die Zugabe von 264 ml der mo- 
diflzierten Komponente (B) aus Beispiel 8e erfolgt inner- 
halb von 20 Minuten. Nach 30 Minuten Ruhren ist das Re- 
aktiv-Sol einsetzbar. Man erhalt ein klares Sot, welches ei- 
nen Tag stabil und einsatzbereit ist. 

12 



Die Beschichtung mit Losung aus Beispiel 11 und Trock- 
nung wird analog Beispiel 10 durchgefuhrt. Das Ergebnis ist 
oeine trockene, klare und transparente Schicht. DerOberfla- 
chenglanz (20°) dieser Folie ging nach 100 Zyklen Taber- 
Abraser-Test (2,5 N, GS 10, DIN 52347) um 4,9% des An- 
fangswertes zuriick. Die Randwinkel von Wasser bzw. He- 
xadecan gegen diese Schicht betragen 101° bzw. 55°. Ver- 
biegen der Folie fiihrt nicht zum Aufreissen oder Abblattern 
der Schicht. 
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Beispiele 13a und 13b 

Eine Aluminium-Platte und eine verchromte Aluminium- 
Platte werden mit Losung aus Beispiel 1 1 tauchbeschichtet 
und 20 Minuten bei 130°G ausgehartet. Man erhalt klare, 
transparente Schichten, die ohne Vorbehandlung der Sub- 
strate gute Haftung zeigen. Die Randwinkel von Wasser und 
Hexadecan auf der beschichteten Aluminium-Platte betra- 
gen 102° bzw. 58° und auf der verchromten Platte 104° bzw. 
61°. 

Patentanspriiche 

1. Beschichtungszusammensetzung fur transparente, 
abriebbestandige und antiadhasive Oberflachenbe- 
schichtungen, mit den Bestandteilen: 

A) 0-90 Mol-% eines oder einer Mischung meh- 
rerer Metall- oder Halbmetallalkoxide der allge- 
meinen Formel M(OR l ) n , worin M B, Al, Si, Ti 
oder Zr, R l G r G l0 -Alkyl, Aryl, Acyl oder Al- 
koxyalkyl und n eine Zahl von 2 bis 4 bedeuten, 
sowie Hydrolyse- und Kondensationsprodukte da- 
von, 

B) 10-99 Mol-% eines oder einer Mischung 
mehrerer Organosilane der allgemeinen Formel 
R 2 a Si(RV a , worin R 2 CVG 2 o-Alkyl-, G r G 2 o-Al- 
kenyl- oder Arylgruppen, die jeweils voneinander 
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unabhangig mit Epoxy-, Amino-, Anunoalkylar 
mino-, Methacryl-, Acryl-, Isocyanatch, AlkyIcar- 
bamato-, Cyanato-, Carboxylato-' und'Chloro- 
gruppen substituiert sein konnen, bedeutet,.R 3 C r 
Qo-Alkoxy, Aryioxy,. Alkoxyalkoxy oder CI be- 5 
deutet und a eine Zahl im Bereich von 1 bis 3 dar- 
stellt, sowie Hydrolyse- und Kondensationspro- 
dukten davon oder gemischte Kondensationspro- 
dukte mit den unter A) beschriebenen Verbindun- 
gen, sowie Mischungen von Kondensationspro- 10 
dukten verschiedener solcher Organosilane, deren 
organische Reste miteinander reagieren konnen, 

C) 0,05-10% eines oder mehrerer fluorierter Po- 
lyether, dessen Polymerkette aus Tetrafluorethy- 
lenoxid- oder Hexafiuorpropylenoxid-Ketten auf- 15 
gebaut ist und der iiber mindestens einen tiber eine 
reine Kohlenstoffkette angebundenen hydroly- 
sierbaren Silyl-Rest verfugt, sowie von Hydro- 
lyse- und Kondensationsprodukten davon oder 
gemischte Kondensationsprodukte mit den unter 20 
A) und B) genannten Verbindungen, 

D) 0-3% eines oder mehrerer Organosilane mit 
fluorhaltiger Seitenkette, sowie von Hydrolyse- 
und Kondensationsprodukten davon oder ge- 
mischten Kondensationsprodukten mit den unter 25 
A) bis C) genannten Verbindungen. 

2. Beschichtungszusamrnensetzung nach Anspruch 1, 
dadurch gekennzeichnet, daB die MetalL- oder Halbme- 
talloxide Tetraalkoxysiiane sind. 

3. Beschichtungszusamrnensetzung nach Anspruch 2, 30 
dadurch gekennzeichnet, daB das Tetraaikoxvsilan Te- 
traethylorthosilikat ist. 

4. Beschichtungszusamrnensetzung nach Anspruch I, 
dadurch gekennzeichnet, daB die R 2 -Gruppen mit 3- 
Aminopropyl, 3-Glycidoxypropyi, 3-Methacrylox- 35 
ypropyl, AminoethyLaminopropyl, 3-Mercaptopropyl, 
3-Isocyanatopropyl oder 3-Alkylcarbamatopropyl sub- 
stituiert sind. 

5. Zweikornponentensystem, das eine Mischung aus 
zwei Beschichtungszusamrnensetzungen nach An- 40 
spruch I umfaBt, die unterschiedlich substituierte Or- 
ganosilane enthalten. 

6. Verwendung der Beschichtungszusamrnensetzung 
nach Anspruch I oder des Zweikomponentensystems 
nach Anspruch 5 fur die Beschichtung von Substraten. 45 

7. Verwendung nach Anspruch 6, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB als Substrate Glas, Stein, Keramik, Poly- 
mere, MetaLle, Legierungen oder Holz beschichtet wer- 
den. 

50 
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